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(g) Verfahren und Vomchtung zum Eindampfen von Flussigkeitsproben auf ein bestimmbares Restvolumen 

@ Ein Verfahren zum Eindampfen von Flussigkeitsproben 
auf ein bestimmbares Restvolumen, bei dem die Lage des 
Flussigkeitsspiegeis in einem Verdampfungsgefal^ mit ei- 
nem oder mehreren Sensoren erfasst wird und deren 
IVIessergebnisse so an eine Regeleinrtchtung weitergelei- 
tet werden, dass nach MaiSgabe des jeweiligen Flussig- 
keitsspiegeis die Verdampfungsparameter in gegenseiti- 
ger Abhangigkeit den Ablauf des Verdampfungsvorgan- 
ges steuern. 
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... 1. ■.2. 

Beschreibung ' ben, das verdampfende Ldsungsmittel abzusaugen und 

durch Anderung des Druckes im Verdampfungskolben den 

Die Erfindung betrifFt ein Verfahren zum Eindampfen von Siedepunkt des Losungsmittels zu verandern. Abhangig da- 

Fliissigkeitsproben auf ein bestimmbarcs Restvolumen, bei von wird auch die erforderliche Temperatur des Heizbades 
dem mit mindestens einem Sensor die Lage des Russig- 5 bestimmt und entsprechend verandert 

keitsspiegels in einem VerdampfungsgefaB erfaBt wird und Diese Anderungen der Parameter, beispielsweise Druck, 

femer Vonicbtungen zur DuichfUhrung dieses Verfahrens. Tfemperatur und Rotationsgeschwindigkeit, erfolgen stets 

InderTcchniksindbereitsRotationsverdampferbekannt, durch Signale, die von der Regelvorrichtung ausgesandt 

die zur Bestimmung des Restvolumens eins von zwei inein- werden, die ihrerseits von den durch die Sensoren erzeugten 
ander gelSsten Stoffen dngesetzt werden. Die LSsung befin- lO MeBdaten gesteuert wird. 

det sich dabei in einem Kolben, <Jer in einem Heizbad ro- Diese sich selbst steuerade Restvolumenbestimmung ist 

tiert. Wahrend einer Aufheizphase verdampft das eine L6- objektiv, sie fiilirt bei beliebiger l^ederholung zu reprodu- 

sungsmittel und wird iiber eine nachgeschaltete Kiihlfalle zierbaren Ergebnissen und der Verdampfiingsvorgang lauft 

wieder gewannen. Die im VerdampfergefaB verbliebene entsprechend den jeweiligen Veisuchsvotgaben optimiert 

Restmenge des gelosten Stoffes wird durch visueile Beob- 15 ab. 

achtung bestimmt. Bevorzugte Ausbildungen der fUr die Durchfiihtung des 

Diese Aibeitsweise ist jedoch nicht nur zeitraubend und crfindungsgemSBen ^fe^fahrens geeigneten und bevoizugten 

umstandlich, sondem erfordert wegen der auf visuellen Be- Vorrichtungen zur Bestimmung des Restvolumens etgeben 

obiachtungen beruhenden Entscheidung groBe Erfahrung. sich aus den Unteranspriichen sbwie aus der Beschreiburig 

Dennoch bleiben die Ergebnisse relativ ungenau. 20 einer Anzahl'von Vetsuchsanoidnungen anhand der Zeich- 

Femer ist es bereits bekannt, einen erwarmten Stickstoff- nung. ^, 

.. Strom durch die in einem Kolben befindliche Losung zu Hierin zeigen 

schicken. Durch optische oder akustische Signale wird das Kg. 1 bis 6 in schemadscher Darstellung die Verfahrens- 

Enreichen des gewiioschten Restvolumens der Losung ange- . schritte bei der Restmengenbestinunung unter Anwendung 

zcigL ^ einer Lichtschranke als Sensor jEur die erforderlichen ^fer- 

Auch bei diesem Verfahren ist groBe Erfahrung ertorder- suchsparameter wie Druck, Temperatur und Rotationsge^ 

lich, um die richtige Ibmjperatur individuell zu wahlen und schwindigkeit, 

die Geschwindigkeit des' jeweiligen \ferdampfimgsvorgan- Fig. 6a ein Blockdiagranim fiir die Steuerung des Ver- 
ges einzustellen. : dampfungsvoiganges, 

Der Erfinder hat sich die Aufgabe gestellt, ein Verfahren 30 Fig, 7 eine schematische Darstellung einer Zusatzvorrich- 

anzugeben, mit dem eine objektive Erkenniing des ^ferlaufe tung fOr das Auffiillen aiif ein dcfiniertes RussigkeitsVolu- 

des Veidampfiingsvorganges und dessen Steuening m3glich men unter Verwendung einer weiteren Licht-LicKtschranke 

ist und femer die fiir die Durchfuhrung des Verfahrens ge- als Anzeige- und Regeleinrichtung, 

eigneten \forrichtungen zu entwickehi. Fig. 8 bis 12 eine Abwandlung der MeBvorrichtung nach 

Dies wird riach der Erfindung dadurch erreicht, dass das 35 Fig. 1 bis 6 durch Verwendung einer Mehrzahl von Licht- 

oder die Messergebnisse des oder der Sensoren so an eine . schranken, 

Regeleinrichtung weitergeleitet werden, dass nach Mass- Fig. 11a ein Blockdiagramm fiir die Steuerung durch eine 

' gabe des jeweiligen Fliissigkeitsspiegels die Verdampfungs- ■ Mehrzahl von Lichtschranken, 

parameter in gegenseitiger Abhangigkeit den Ablauif des Fig. 12 bis 16 eine MeStechnik unter Verwendung eines 

Verdampfungsvoiganges steuem. " 40 Widerstandes als Sensor fiir die Steuerung des Verdamp- 

Da wahrend des gesamten Verdampfungs verlaufs durch fungsvorgangcs, 

den oder die Sensoren der jeweilige Riissigkeitspegel im Fig. 16a ein Blockdiagramm fiir <Ue Steuerung mittels ei- 

VerdampfungsgefaB uberwacht wird und der Regeleinrich- , nes Widerstandssensors, 

tung durch Signale ubermittelt wird und die Verdampfiings- Fig. 17 bis 21 eine MeStechnik unter Anwendung der 

parameter, wie Druck, Temperatur etc. in gegenseitiger Ab- 45 I^itfahigkeit eines Nichtelektrolyteh, 

h^gigkeit den Verdampfiingsvpigang steuern, ist es mog- Fig. 2ia ein Blockdiagramm fiir die Steuerung bei Ein- 

lich, dass dear Verdampfungsvoiganges objektiv optimal ver- satz der Leitfahigkeitstechnik bei Nichtelektrolyten, 

lauft. Fig. 22 bis 26 eine MeBtechnik unter Anwendung von 

In den Unteranspruchen sind als Beispiele einige MeB- Gasionisation-Funkenentladungsmessung, 

techniken angegeben, bei denen Sensoren vorzugsweise zur 50 Fig. 26a ein Blockdiagramm fiir die Steuerung bei Ein- 

Bestimraung der jeweiligen Lage des Fliissigkeitsspiegels satz der Gasisonisations-Funkenentladung, 

wahrend des. Verdampfungsvoiganges und zur Steuerung Fig. 27 bis 30 eine MeBtechnik unter Verwendung einer. 

der Re^leinrichtung eingesetzt werden. ^ Waage* 

FUr eine vorzugsweise Durchfiihning des Verfahrens zur Fig. i30a ein Blockdiagramm fiirrdie Steuerung bei Ver- 

Einengung der Proberimaterialien und zur Bestimmung des 55 wendung einer Waage als Sensor, 

' Restvolumens des eineh Best^dteiles wird die zu verdamp- Fig. 3 1 bis 34 eine MeBtechnik unter Verwendung der In- 

fende FlQssigkeitsprolie in das. VerdampfungsgefaB gefullt duktionsspannimgsmessung, 

und in ein Heizbad eingesetzt. Die Russigkettsprobe kann Fig. 34a ein Blockdiagramm fiir die Steuerung bei An- 

, dabei auf einmal oder auch kontinuierlich dem Verdamp- wendung yon Induktionsstromen und 

fungsgefiB zugefiihrt werden. Die Temperatur des Heizba- 60 Fig. 35 bis 37 eine MeBtechnik fiir die Steuerung unter 

des wird entsprechend den Signalen der Regeleinrichtung Veirwendung eines Auflfanggcf5Bes. . 

eingestellt, wahrend das VexdampfiingsgefaB um seine Sich entsprecfaende Komponenten der \forrichtung sind in 

Langsmittelachse mit entsprechend steuerbarer Umdre- den Figuren mit flbereinstimmenden Bezugszeichen ge- 

hungsgeschwindigkeit so lange rotiert wird, bis das Errei- kennzeichnet. 

chen des gewahlten Restvolumens durch eine Anzeigevor- 65 Ein GefaB 1, dessen Innenraum mit einer erwarmbaren 

richtung angezeigt wird. . Russigkeit. 2 gefullt ist, ist mit einer regelbaren Heizung 

Vorzugsweise wird der Verdsunpfuogskolben mit einer (nicht daigestelit) verbunden. In dem Flussigkeitsbad 2 be- 

Vakuumvorrichtung veibunden, um die Mogiichkeit zu ha- . findet sich dn Verdampfiingskolben 4, der sich an seinem 
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unteren Ende zyiindrisch oder bimenRSrinig verjungend in 
einen Fortsatz 3 fortsetzt. Der Kolben 4 ist um seine vertikal 
veriaufende Mittelachse roderbar, wobei die Drehung des 
Verdampfijngskolbens 4 durch einen mit Drehzahlregler 
102a gesteuerten Motor 102 verandert wird. 5 

In den oben dicht verschlieBbaren Verdampfiingskolben 4 
ragt eine Zuleitung 5 fur die zu verdampfende Flussigkeits- 
probe 6, femer ein Rohrstutzen 7 fur das Absaugen der im 
Fortsatz 3 verijliebeneii Restmenge nach AbschluB des Ver- 
dampfiingsvotganges und eine SpiiUeitung 8 (siehe Fig. 7) lO 
fiir die Zufuhrung dnes ziun voUstandigen Aussplilen der 
Restmenge dienenden reinen Losungsmittels. Ober einen 
Vakuuraschlauch 9 werden die im Verdampfungskolben 4 
befindliche Luft sowie die wahrend des Verdampfungsvor- 
ganges entstehenden Losungsmitteldarapfe abgesaugt und 15 
der Druck im Kolben geregelt Die Leistung der mit dem Va- 
kuumschiauch 9 verbundenen Pumpe 103 ist uber einen 
Druckregler 103a legelbar. Eine lichtschranke 10a, b als 
Sensor befindet sich auBedialb des GefaBes 1 fUr das Heiz- 
bad 2 und zwar in H5he des bimenfSrmigen Fortsatzes 3 des 20 
Verdampfungskoibens 4, das heiBt in einer Hohe, die der 
Fliissigkeitsspiegel der Restmenge nach Beendigung des 
Verdampfungsvorganges einnehmen soil. Der Sensor in 
Form einer Lichtschranke ist durch eine Leuchtdiode lOa 
und eine ihr gegeniiberliegende Empfangerdiode 10b gebil- 25 
dec 

Die Anordnung der Lichtschranke 10a, b ist dabei so ge- 
troffen, dass die Empfangerdiode 10b kein Licht der Leucht- 
diode 10a empfangt, wenn sich der Fliissigkeitsspiegel im 
Verdampftingskolben 4 unterhalb der Lichtschranke befin- 30 
det. Sobald der Riissigkeitsspiegel iiber das Niveau der 
Lichtschranke 10a, b ansteigt, wird der von der Leuchtdiode 
10a ausgesandte Strahl so im FiiUmedium abgelenkt, dass er 
die Empfangerdiode 10b eneicht NShere Einzelheiten die- 
ser MeBtechnik sind in der deutschen Patentanraeldung 35 
198 51 158.2 erlautert 

Es bleibt aber dem Belieben der Versuchsperson uberlas- 
sen, ob sie bei der herkommlichen Lichttechnik bleiben und 
das FuUkriterium mit anderer Anordnung der Licht- 
schranke, z. B. mit einer mittigen Duichstrahlung des Ver- 40 
damp&ngskolbens bestimmen will. 

Im folgenden werden die im Laufe des Verdampfimgsvor- 
ganges duichlaufenden Verfahrensstufen erlautert, wobei 
auf die MeBtechnik nach der deutschen Patentanmeldung 
198 51 258.2 Bezug genommen wird. 4S 

Verfahrensstufe 1 

Der Verdampfungskolben 4 ist leer oder das Wumen der 
zu verdampfenden Fltissigkeit 6 befindet sich noch unter- so 
halb der Lichtschranke 10a, b. Die Empfangerdiode 10b re- 
gistriert kein Licht, es gelangen daher keine Signale an ei- 
nen Drehzahlregler 102a, der wiederum mit der Regelein- 
richtung 100 verbunden ist Diese schickt auch keine Si- 
gnale an den Thermoregler 105a der Heizung 105 fiir das 55 
Heizbad 2. . 

Wahrend des Zulaufes der FlOssigkeit aus dem Reservoir 
110, gesteuert durch dasVentil 110a, also wahrend des Fiiil- 
voi^anges herrscbt im Verdampfungskolben 4 Atmospha- 
rendnick und Raumtemperatur. Der Kolben steht stiU (siehe 60 
Fig.l). 

Verfahrensstufe 2 

Sobald der Rtissigkeitspegel im Verdampfungskolben 65 
das ffiveau der Lichtschranke 10a, b uberschreitet, regi- 
striert die Empfangerdiode 10 Licht und signalisiert dem 
Drehzahlregler 102a den Arbeitsbeginn des Motors 102. 


Dieser bewirkt bei der Regeleinrichtung 100, dass der Druck 
entsprechend der Drehzahl redu^ert wird. Foner veranlaBt 
die Regeleinrichtung 100 den Beginn der Heizung, die Tem- 
peratur des Heizbades 2 wird erhoht. Bei jetzt erhohter Tem- 
peratur und verringerter Temperatur beginnt die Verdamp- 
fiing des Losungsmittels. 

Durch die Zuleitung 5 tropfl noch kontinuierlich Proben- 
fliissigkeit in den Verdampfungskolben 4. Infolge der durch 
die Drehung des Verdampfungskolbens 4 erzeugten Zcntri- 
fiigalkraft bildet sich eine Flussigkeitsschicht 11 an der In- 
nenwandung des Verdampfungskolbens 4 beziehungsweise 
dn Luftkegel 12 (siehe Fig. 3). 

Verfahrensstufe 3 

Der FuUvorgang ist abgeschlossen. Die Lichtschranke 
10a, b registriert weiteriiin Lichtimpulse, die an den Dreh- 
zahlregler 102a gelangen. Kontinuierlich wird die Drehzahl 
erhoht, sowie auch die andereh Parameter entsprechend ge- 
andert, bis schUeBlich der sich an die Innenwandung anle- 
gende Flussigkeitsfilm von der im bimenformigen Fortsatz 
3 des Verdampfungskolbens 4 befindlichen Flussigkeit 6 ab- 
reiSt und die Lichtschranke 10a, b keine Lichtimpulse mehr 
erhalL (Zustand 0). 

Das verdampfte Losungsmittel wird weiterhin durch die 
Leitung 9 abgesaugt. Die Konzentration der erwUnschten 
Fliissigkeitskomponente stdgt an. 

Verfahrensstufe 4 

Nun wird die Drehzahl wieder schrittweise verringert, bis 
die an der Innenwand des Verdampfungskolbens 4 hochge- 
stiegene RUssigkeit 11 nach unten wandert und sich wieder 
mit der im bimenformigen Fortsatz 3 befindlichen Russig- 
keitsmenge' 6 vereinigt. Die Lichtschranke 10a, b erhalt er- 
neut Lichtimpulse (Zustand 1) (siehe Fig. 5). Dies bewirkt 
wieder eine Erhohung der Drehzahl, bis wieder der Zustand 
0 der Lichtschranke erreicht wird (Pendelvoigang). Eine 
Drehzahlsteigerung fiihrt zu einer Temperatursteigerung 
und Druckverminderung. Das Absenken der Drehzahl ver- 
anlaBt ein Abnehmen der Temperatur und Drucksteigerung. 

Verfahrensstufe 5 

In der Folge wiederholt sich das oben beschriebene 
Wechselspiel solange, bis schlieBlich durch die Licht- 
schranke 10a, b, angezeigt wird, dass sie wahrend langerer 
Zeit, das heiBt, trotz stetiger Reduktion der Drehzahl, z. B. 
mindestens uber 10 Sek. dauemd, kein Licht empfangt. Dies 
bedeutet fiir die Versuchsperson, dass der Verdampfungs- 
voigang abgeschlossen ist Es befindet sich nur noch in dem 
bimenformigen Fortsatz 3 eine Restmenge an Flussigkeit, 
.die das vorgegebene Volumen einnimmt (siehe Fig. 6). 

Sobald das gewunschte Endvolumen der Losung enreicht 
ist, wird der Verdampfungskolben beluftet, die Heizung 105 
und die Rotation des Kolbens 4 werden abgeschaltet. 

Der vorstehend beschriebene Regelvoigang ist in Fig. 6a 
in Form eines Blockdiagranimes wiedergegeben. Signale 
der Lichtschranke 10a, b werden dem dem Drehzahkegler 
102 zugefiihrt, der seinerseits Impulse an den Motor 102, 
der die Rotation des VerdampfungsgefaBes 3, 4 bewirkt und 
an die Regeleinrichtung 100 schickt. Die Regeleinrichtung 
100 schickt in Abhangigkeit von der Drehzahl Impulse an 
3en Druckregler 103, der den Druck im VerdampfungsgefSB 
absenkt. Femer wird in Abhangigkeit von der Drehzahl ein 
Temperaturwert an den Thermoregler 105 weiteigegeben, 
der die Heizung 105 fiir das Heizbad 2 schaltet, um die Tem- 
peratur im V^rdampfiuigsg^SB 3, 4 zu eihdhen. 
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Die erhaltene Restmenge 6 wird danri, wie dies in Fig. 7 
gezeigt ist, mittels der Absaugldtung 7 aus dem bimenfor- 
migen Fortsatz 3 des Veidampliingskolbens 4 abgesaugt, 
und mit Hilfe einer durch einen Roboterarm 14 bewegbaren 
Nadel mit Nadelschleife 15a in ein Probeglaschen 16 uber- 
geleitet tJber die Spuiieitung 8 wind das Innerc des Ver- 
darapfungskolbens 4 mit einem reinen Losungsmittel ausge- 
spiilt, das zusammen mit den lestlichen noch im Kolben be- 
findlichen aufkonzentrierten Bestandteilen ins Ptobeglas- 
cheii 16 tib^eleitet wird. 

Der Inhalt des Probeglaschens 16 wird zusatzlich noch 
mit reinem Losungsmittel bis zu einem gewiinschten End- 
voluraen aufgefuUt. Das Erreichen dieses Endvolumens 
wird mit Elilfe der gleichen Uchtschrankentechnik unter 
Einsatz der Lichtschranke 17a, b festgestellt. 

In den Fig. 8 bis 11 ist eine weitere Messeinrichtung und 
deren Wirkungsveriauf wahriend des Verdampfungsvoigan- 
ges schematisch daigestellL 

Inli vorliegenden Beispiel befindet sich der Verdamp- 
. fungskplben 3, 4 nicht in einem Heizbad, sondem wird un- 
mittelbaf z. B. mit Hilfe von MikroweUen oder deigleichen 
beheizt. In den Verdampfungskolben wird ein trockener 
Luftstrom eingeleitet, der das verdampfte Losungsmittel 
aufnimmt und mit sich fortfiihrt Der Verdampfungskolben 
wird mit konstaiiter, telativ geringer Drehzahl rotiert, um ei- 
nem Siedeverzug vorzubeiigen. 

An der Aussenseite des Verdampfungskolbens 3, 4 sind 
eine Mehrzahl von Lichtschranken 18a, b(i , . . vertikal in 
Abstanden iibereinander angeordnel. Beim Absinken des 


kene Luft aus eineni Dnickluftreservoir 106 in geregeltem 
Zustrom (DurchfluBregler 106a) zugefuhrt wird. Der Motor 
102 dieht das VerdampfungsgefSB 3, 4 mit konstanter gerin- 
ger Geschwindigkeit, um einen Siedeverzug zu vermeiden. 
5 Die jeweils oberhaib des Flfissigkeitsspiegels im Ver- 
dampfiingsgefaB 3, 4 befindlichen Lichtschranken 18a, b si- 
gnaiisieren der Regeleinrichtung 100 den Luftzustrom aus 
dem Druckluftreseryoir 106 um voibestimmte Schritte an- 
steigen zu lassen. Femer steuert die Regeleinrichtung 100 
10 ' den Thcrmoregler 105a, der bewirkt, dass die Usmperatur 
des Heizbades sich erhoht. Die Regeleinrichtung 100 ist da- 
bei so programmiert, dass sie kontinuierlich z. B. in 5 Se- 
kundenschritten den Zustand der Lichtschranken 18a, b(i _ 
n) abfragt. Dabei sind die von der Regeleinrichtung 100 an. 
15 das Dnickluftreservoir 106 und den Thcrmoregler 105a ge- 
schickten Signale abhangig von der Lage bzw. der Anzahl 
der die Lichtimpulse aussend^nden Lichtschranken 18a, b^i 
. . . B). iPas beifit es ist ein individuell gesteuerter Veidamp- 
ftmgsablauf mdglich. Sobald d&r Regelieinrichtung 100 lan- 
20 ger als 5 Sekunden, z. B. nach 10 Sekunden, kontinuierlich 
von alien Lichtschranken 18a, b(i , , . n) Impulse zugefuhrt 
werden, schaltetsiedieRegelparameterdes Versuchs ab und 
der Versuch ist beendet. 
Far die Feststellung des Durchganges eines Riissigkeits- 
25 spiegels dutch eine Messeinrichtung mit optischen Sensoren 
' kann auch der Unterschied der stofDichen .l^genschaften 
von Luft und Losungsmittel herangezogen werden. Bei dem 
Absinken des Hussigkeitsspiegels durch die Ebene der 
MeBeinrichtung andem sich die optischen VerhSItnisse wie 


Fliissigkeitsspiegels empfangen die Empfangerdioden der 30 Birechung und Reflexionen in der Messebene. Dadurch ver- 


jeweils iiber dem FlUssigkeitsspiegel befindlichen Licht- 
schranlcen 18a, b Licht der Senderdiode. Sie signalisieren 
der Regeleinrichtung 100, dass sich der Verdampfungsvor- 
gang mit gesteuerter, entsprechender Geschwindigkeikfort- 
setzen soil, bis schlieBlich die unterste Lichtschranke 18a, bn 
ebenfalls Signale aussendet und damit der Regeleinrichtung 
anzeigt, dass das gewiinschte Restvolumen erreicht wurde. 
' Dabei werden alle Lichtschranken 18a, b(i ... n) P^ri- 
odisch, Z.B. alle 5 Sekunden^ abgefragt In Abhangigkeit 


andert sich auch die Strahlungsintensitat des von einem Sen- 
der zum Empfanger gelangenden Lichts. Die von dieser ab- 
hangige Signalhohe steuert die Regeleinrichtung, die ihrer- 
seitsTiie Versuchsparameter, wie Druck, Temperatur, Rotati- 
onsgeschwindigkeit etc. entsprechend steuert. Das Arbeit- 
sprinzip stimmt im wesenUichen mit den vorstehend be- 
schriebenen Arbeitsweisen iiberein und kann entsprechend 
der vorbeschriebenen Technik durchgefuhrt werden. 
Iiii folgenden werden ausgewShlte fur die Meniskusbe- 


davon, wieviele Lichtschranken Licht registrieren, steuert 40 stimmung geeignete Sensoren beschrieben. 


die Regeleinrichtung 100 einen Thermoregler 105a, der ver- 
anlaBt, dass die Heizung 105 die Temperatur um votdefi- 
nierte Gradschritte erhdht bzw. senkt und signalisiert dem 
Dnickluftreservoir 106, die Liiftzuftihrung zu verstarken 
Oder gegebenenfalls zu verringehi. 

Beim Fiillen nimmt die Anzahl der Lichtschranken 18a, 
b(i , . . n) <fie Licht registrieren, ab. Entsprechend dieser An- 
zahl wird die Dsmperatur iind die Luftzufuhr eibdhL Maxi- 
male Temperature und Luftzufuhr wird erreicht, wenn keine 


In den Fig. 12 bis 16 ist schematisch die Bestimmung des 
iPlUssigkeitsspiegeb bei Einsatz eines in sdner H5he ver- 
stellbareh Widerstandssensors gezeigt: 
Das als Widerstand 19 ausgebildete Ende eines Wider- 
standssensors 19a in einem Stromkreis 20 taucht in die im 
Verdampfungskolben 3, 4 ein. Der Widerstand 19 erwarmt 
sich in Luft bei eineni vorgegebenen, in einem Ampereme- 
ter 21 angezeigten Stromdurchgang (Fig. 13). Sobald der 
Widerstand 19 in die Ldsung eintaucht, kOhlt er sich ab, der 


Lichtschranke mehr Licht , empfangt. Beim Verdampfen 50 Widerstandswert sinkt, die Anzeige des Amperemeters 21 
nimmt die Anzahl der Lichtschranken 18a, b(i ... n*) Licht steigt (Fig. 12a). 

empfangt, wieder zu, entsprechend dieser Anzahl wird die Es wird zunachst der Strom bei in Luft befindlichem W^- 

Temperatur- und Luftzufuhr reduziert. derstand 19 bestimmt (Fig. 12). Der Widerstand 19 befindet 

Aus den Fig. 8 bis 11 laBt sich erkennen, welche der sich zunachst in Luft. Sobald wahrend des Fullvoiganges, 
Lichtschranken 18a, b(i , . . q) aufgrund des lichtdurchganges S5 der Widerstand in die Russigkeit taucht, steigt die Anzeige 
durch das Losungsmittel keine Lichtimpulse erhalten. Fig. des Amperemeters 21 und signalisiert der Stellvorrichtung 
11 zeigt den Eridzustand des Verdampfungsvorganges. Das 108, sich soweit aufwarts zu bewegen, bis der Widerstands- 
Licht der Senderdiode 18a geht durch den von Losungsmit- sensor 19a keinen Kontakt mehr zur Losung hat. (Fig. 1 2a, 
tel freien Verdampfungskolben 3, 4 und gelangt an die Emp- Fig. 13) Der mit der Verstellvorrichtung 108 verbundene 
fangerdiode 18b. Sobald die Regeleinrichtung 100 von der 60 Positionssensor 108a signalisiert der Regeleinrichtung, den 
untersten Lichtschranke 18a, ba langer als etwa 10 Sekun- Verdampfungsvorgang einzuleiten und in Abhangigkeit von 
den Lichtimpulse erfaMlt, schaltet sie alle Versuchsparameter seiner Position die Druck- und Ibmperaturwerte zu regeln. 
ab. Es befindet sich nur noch die Restmenge in dem Ver-' : Sobald der Russigkeitsspiegel uiiter das Ende des Wider- 
dampfiingskolben 3, 4. Der Versuch ist beendet standssensors 19a absinkt, steigt dessen Widerstandswert 

Ein der Fig. 6a entsprechendes Blockdiagranim 11a zeigt 65 auf den Anfangswert an, die Anzeige des Amperemeters 
den Vorgang der Regelung des Verdampfungsvorganges bei sinkt (Fig, 13). Wahrend des Verfahrens bewirkt die Steli- 
Verwendung mehrercr Lichtschranken 18a, b(i „) vomchtung 108 eine wiederholte Auf- und Abbewegung 

nem direkt beheizten Verdampfungskolben 3, 4, dem trok- des -Widerstandssensor 19a im Bereich des Fliissigkeitspe- 
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gels. Das Amperemeter seinerseils steuert die Slellvorrich- 
tung 108 und diese den Ablauf des Verdampfiingsvorgan- 
ges. SchiieBlich ist der Widerstandssehsor 19a pendeind bis 
zu einem Endpunkt hinunteigefahren, derdem Flussigkeits- 
spiegel des gewiinschten Restvolumens entspricht. Siehe 5 
Fig. 16. Der Wideistandswert steigt auf seinen anfMsglicheo 
Wert an. Die Programmierung ist so vorgenommen worden, 
dass die Regeleinrichtung 100, sofem sich der Widerstands- 
wert wahrend 10 Sekunden nicht mehr andert, den Ver- 
dampfungsvorgang abschaltet. lO 

Aus dem Blockdiagramm 16a ist der Regelablauf des 
Verdampfungsvorganges bei Anwendung des Wlderstands- 
sensors 19a zu ersehen. 

Der Widerstandssensor 19a bestimmt die im Ampereme- 
ter 21 feststellbare Stromhohe (0,1). Durch die jeweilige 15 
Anzeige 0 bzw. 1 wird die Stellvorrichtung 108 gesteuert; 
die ihrerseits die Position des '^^^dersta^dsse^so^s 19a an- 
dert, Der Positionssensor 108a der S tell vorrich tung 108 gibt 
an die Regeleinrichtung 100 ein positionsabhangiges Signal, 


sung. Das Amperemeter 21 registriert eine hohe Leitf^g-. 
keit, es flieBt ein hoher Strom, (Zustand (1)). 

In Fig. 18 ist der Flussigkeitspegel soweit abgesunken, 
dass sich die Elektroden auBerhalb der Losung befinden. 
Der Kontakt zwischen den Elektioden 22a, b ist abgerissen, 
e^ flieBt kein Strom. Die Stellvorrichtung 108 signaiisiert 
den Elektroden 22a, b sich abzusenken, bis das Ampereme- 
ter 21 emeut Strom anzeigt und damit Kontakt mit der Fliis- 
sigkeit signaiisiert. 

Dieser Vorgang wiederholt sich, bis schlieBlich der End- 
punkt, namlich das gewunschte Restvolumen der Fliissig- 
keit eireicht ist. Hier leiBt der Kontakt zwischen den Elek- 
troden 22a, 22b ab. Die Stellvorrichtung 108 bleibt in ihrcr 
Endlage. Der Verdampfungsvoiigang wird abgebrochen. 

Im Blockdiagramm 21a, das im wesentlichen dem Dia- 
gramm in Fig. 17a entspricht, ist dargestellt, dass die als 
Leitfahigkeitssensoren 22 dienenden Elektroden 22a, b al- 
temativ Strom oder keinen Strom an das Messgerat 21 lie- 
fem, das die Zustande (1,0) anzeigt und damit die Stellvor- 


mit dem der Druckregler 103a und der Thermoregler 105a 20 richtung 108 steuert. Der Positionssensor 108a der Stellvor- 


gesteuert werden. 

Der Motor 102 bewirkt auch hier eine konstante geringe 
Umdrehung des Verdampfiingsge^Bes 3, 4 um einem Sie- 
deverzug und damit eventuellen Fehlanzeigen des \Wder- 
standssensors 19a vorzubeugen. 

Altemativ kann auch ein ^^^lderstandssensor mit negati- 
vem Temperaturkoeffizient verwendet werden, Bei diesem 
Widerstandssensor sinkt der Widerstand bei steigender 
Temperatur ab und steigt bei fallender Widerstandstempera- 
tur an. Die Steuerung der Regeleinrichtung erfolgt dann ent- 
sprechoid. 

Man kennt auch Warmeleitfahigkeitssensoren in Form 
kleiner eingeschmolzener Thermistoren mit negati ven Tem- 
peraturkoeffizient. Diese lliermistoren. werden auf Tempe- 


richtung 108 steuert die Regeleinrichtung 100 und diese 
wiederum in AbhSngigkeit von der Position der Stellvor- 
richtung 108 den Druckregler 103a und den Thermoregler 
105a. Der Leitfahigkeitssensor 22 wird pendeind iiber die 
25 Stellvorrichtung 108 stets im Bereich des Pegels der im Ver- 
dampfungsgefaB 3, 4 befindlichen Riissigkeit gehalten. 
Wenn das Amperemeter 21 langer als 5 Sekunden, z. B. 10 
Sekunden lang keinen Stromwert anzeigt, heiBt dies, dass 
die Stelleinrichtung 108 an ihrer untersten Stelle angelangt 
30 ist. Der Regeleinrichtung 100 wird das Ende des Veidamp- 
fungsprozesses angezeigt, so dass diese die N^rsuchspara- 
meter abschaltet 

Als eine weitere MogUchkeit zur Bestimmung des Fliis- 
sigkeitsspiegels kennt der Fachmann die Messtechnik unter 


raturen von ca. 200°C aufgeheizt. Infolge der besseren War- 35 Anwendung der Gasionisations-Funkenentladung zwischen 


meieitung der Flussigkeit Idihlt sich der Thermistor beim 
Ubergang Luft/Flussigkeit ab, wodurch sein elektrischer 
Widerstand steigt Der Einsatz dieser Thermistoren zur Re- 
gelung des Verdampfungsvorganges erfolgt entsprechend 
der vorstehend im Zusammwihang mit den Widerstandssen- 
soren mit negativen Temperaturkoeffizienten beschriebenen 
Ver£aiiiensweise. 

Als Steuersignale fOr die Stellvorrichtung kdnnen auch 
Stromsignale dienen, die bei Leitfahigkeitsmessungen den 
Anstieg bzw. den Abfall derLeitfahigkeit anzeigen. Voraus- 
setzung hierbei ist, dass die zu bestimmende Losung elek- 
trisch leitfahig ist und beim Stromdurchgang keine elektro- 
lytische Zersetzung erleidet. Im letzteren Fall, also bei Sal- 
zen, Sauren und Basen musste man sich mit kleinen Blektro- 


zwei Elektroden. (Siehe Fig. 22-26). 

Die in die Hohe der Messebene einstellbaren Hektroden 
23a, b sind mit einem Hochspannungsgenerator 109 verbun- 
den. Solange die beiden Elektroden 23a, b in die im Ver- 
40 dampfungskolben 3, 4 befindliche Flussigkeit eintauchen, 
flieBt kein Strom, da die Losung als Isolator wirkt Sobald 
der Fliissigkeitsspiegel absinkt, die Elektroden 23a, b frei 
. sind, kommt es zu einer Gasendadung im Gasraum, sofem 
die Spannung des Generators 109 hoch genug gewahlt ist 
45 Der jam Messgerat 21 festzustellende Impuls dient als Steu- 
ersignal fur eine Stelleinrichtung 108, die bewirkt, dass die 
Elektroden 23a, b emeut bis zum Eintauchen in die Losung 
abgesenkt werden, Wenn die Elektroden 23a, b in die Lo- 
sung eintauchen, steuert die Regeleinrichtung 100 die Ver- 


den, die in der jeweiHgen Messebene in der Glaswand des 50 dampfiingsparameter, wie Temperatur und Druck. Bei Ein- 


tzeten einer Gasentladung werden die Elektroden 23a, b Uber 
die Stellvorrichtung 108 genOgend nachgestellt, bis die Gas- 
endadung wieder unterbrochen wird. Entsprechend der Po- 
sition der Stellvorrichtung 108 werden die Verdampfungs- 
pararaeter iiber die Regeleinrichtung 100 bis zum ge- 
wiinschten Restvolumen verandert Wenn der in Fig. 26 dar- 
gesteUte Zustand erreicht ist, das heiBt, die Verdampfung ist 
bis zur Eneichung des gewiinschten Restvolumens fortge- 
schritten. Die Stellvorrichtung 108 hat die Elektroden 23a, b 
Stelleinrichtung vorgesehen, die dazu dieht, die H5he der 60 bis in ihre unterste Stellung hinuntergefahren, in der sich die 
Elektroden relativ zum FlQssigkeitsspiegel \erSnd&m zu Elektroden 23a, b auBerhalb der Losung befinden. Ihre End- 
konnen. lage ist erreicht Die Regeleinrichtung 100 schaltet die fiir 

In Fig. 17 befindet sich ein Leitfahigkeitssensor 22 mit . die Verdampfung erforderlichen Parameter ab und beendet 
den Elektroden 22a, b in Kontakt mit der iin Verdampfungs- die latigkeit der Stelleinrichtung 108. Die fiir dieses Verfah- 
kolben 3, 4 befindlichen Losung. Ein Amperemeter 21 stellt 65 len erforderliche Schaltung ist aus Fig. 26a zu entnehmen. 
die jeweilige Stromhohe (0,1) fest und steuert die Stellvor- Als weiteres Arbeitsprinzip fiir eine kontinuierliche Be- 
richtung 108 fUr den Verdampfungsverlauf. Im Zustand der stimmung des Fliissigkeitspegels mit hierdurch uber die Re- 
Flg. 17 sind die Eiektroden 22a, b in Kontakt mit der Ld- geleinrichtung gesteuertem Verdampfungsverlauf dient die 


Kolbens eingeschmolzen sind, beheifen. 

In den Fig. 17 bis 21 ist das Messprinzip unter Anwen- 
dung der Leitfahigkeitsmesstechnik bei Nichtelektrolyten 
erlautert. 

Tauchen die Elektroden in die Losung ein, flieBt im Am- 
peremeter ein Strom, beflnden sich die Elektroden in der 
Luft, also oberhalb des Fltissigkeitsspiegels, flieBt kein 
Strom. Um eine kontinuierliche' Steuerung des Verdamp- 
fungsvorganges durchfuhren zu k5mien, ist ebenfalls eine 
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Wagetechnik. (Siehe Fig. 27 bis 30). Hierbei befindet sich 
das VerdampfungsgefaB 34 auf einer Waage 24. Die konti- 
nuierliche Abnahme des Gewichts wahrend des Verdamp- 
fungsvorganges d. h. die Anzeigewerte der Waage 24 dienen 
als Steuerung fur die Regeleinricfatung 100. Bei Erreichung 5 
des dem Restvolumen entsprechenden Gewichtes wird der 
Verdampfiingsvoigang beendet Bei diesem Verfaliren ist es 
allerdings erforderiich, dass das spezifische Gewicht der 
RestflOssigkeit bekahnt ist Das Blockdiagramm 30a zeigt 
die fiir den steuerbaren Verdampfiingsvoigang erforderliche lO 
Schaltung. 

Die fortlaufende Bestimmung des jeweils vorhandenen 
Flussigkeitspegels kann auch durch eine Induktionsspan- 
nungsmessung erfolgen. Siehe Fig. 31 bis 34. 

Um das VerdampfungsgefaB 3, 4 sind in Abstanden fiber- IS 
einander mehrere voneinandcr unabhangige Induktionsspu- 
len 26a, b, c, . . . n ahgeo'rdnet, die mit entsprechenden Span- 
nungsmessern 28a, b, c . . . n verbunden sind. 

Auf der Fliissigkeitsoberflache schwimmt ein magneti- 
sierter Gegenstand,' z. B. eine magnetische Kugel 27, Sinkt 20 
der FluSsigkeits Spiegel ab, schneiden die magnetischen 
Kraftlinien. des mit dem FLiissigkeitsspiegei absinkenden 
magnetischen Gegenstaqdes 27 die LeiterwicldungeD der 
Indukdonsspulen 26a, b, c, . . :. n und erzeugen in der ent- 
sprechenden Spule einen Induktionsstrom, dessen Hohe 25 
mittels des diescr Spule zugeordneten Voltmeters 28a, b, c 
. . . n mit den Anzeigezustanden 0,1 registriert wird und zur 
Steuerung der Regeleinrichtung 100 dient. Entsprechend der 
in den Fig. 3 1 bis 34 gezeijgteri jeweiligen Lage des Hiissig- 
keitspegds zeigen die verschiedenen Voltmeter 28a bzw. 30 
28b bzw. 28c bzw. 28d den Spannungszustand 0 oder 1. an, 
der als Steuersignal fur die Regeleinrichtung 100 dient. 
Diese Steuerung erfolgt, bis die Fliissigkeit das gewiinschte 
Restvolumen erreicht hat. Die Fig. 34a zeigt die beschrie- 
bene Messanordnung in Form eines Blockdiagramms. 35 

Auch Ultraschallsensoren konnen fiir die Bestimmung 
des Flussigkeitspegels heraqgesDgen w^en^ Es ist namlich 
bekannt, dass Schallwellen mitFrequenzen > 20 kHz sich in 
Gasen und Fliissigkeiten unterscfaiedlich ausbreiten und in- 
folge der sich Sndemden Schallimpedanz (Produkt aus 40 
SchaUgeschwindigkeit und Dichte des Mediums) an Grenz- 
flachen reflektiert werden. 

Beim Echoverfahreri wird die Reflexion durch einen in 
der Messebene befindlichen„als Geber und Empfanger'die- 
nenden Schallkopf bewirict, virobei letzterer anzeigt, ob sich - 45 
in der Messebene Fliissigkeit oder Gas befindet. • 

Die vorstehend beschriebenen Messtechniken kdniiten 
auch in Verbindung mit einem Auffanggel^ fiir. das Destil- 
lat vorgenommen werden. ^e in den Fig. 35 bis 37 gezeigt 
ist, fiihrt eine Verbinciungsleitting 29 fiir die Dampfe aus so 
dem Verdampfiingsge^ 3, 4 iiber einen Kiihler 30 in ein 
DestlllatauffanggefaB.31. per FuUvoigang im AuffanggefaB 
31 kann unter entsprecbender- Anwendung der gleichen 
Messtechnikein wie beim VerdampfiihgsgefaB verfolgt wer- 
den. Der Fliissigkeitspegel. irn AuffanggefaB 31 wird be- 55 
stimmt und dient zur Steuerung des Verdampfungsverlaufs. 
Eine entsprechende Ubertragurig der vorstehend bescliriebe- 
nen Teichniken liegt im Rahmen des KOnnens eines Durch- 
schnittsfachmannes. . . • / ^ 

Fig. 35 zeigt den Beginn der Verdampfung. In Fig. 37 ist . 60 
der iEndpunkt der Verdampfung wiedergegeben. Im Ver- 
dampfungsgefaB 3, 4 befindet sich nur noch das gewiinschte 
Restvolumen. ■ ; 

Bei der in den Fig. 1 bis. 6 dargestellten Vdrrichtung 
wurde das VerdampfungsgefaB 3, 4 in ein temperierbares 65 
Bad eingesetzt. Es ist natiirlicb auch m6glich,, an Stelle der 
steuerbaren Temperatur des Bades das ^rdampfungsgefUB 
und/oder das Bad mittels steuerbarer Infiratotstrahlung oder 


unter Anwendung steuerbarer Mikrowellentechnik zu o'hit- 
zen. 

Die zur Steuerung des Verdampfungsvorganges geeigne- 
ten Regeleinrichtungen konnen sowohl elektrischer sowie 
auch elektronischer Art sein und sind jedqm Fachmann auf 
dem Gebiet der Messtechnik bekannt. < 
. Nacii dem Gesagten durfte es fUr jeden Fachmann mdg- 
lich sein, auch hier nicht erw^nte Messtechniken zur 
Grenzwertbestimmung zwischen Fliissigkeit und Gas zur 
Steuerung einer Regeleinrichtung, durch die der Verlauf des 
Verdampfungsvoiganges besdmmt wird, einzusetzen. Diese 
aquivalenten Mittel biid«i daher auch Gegenstand dieser 
Anmeldung. 

Patentanspniche 

1. Verfahren zum Eindampfen von Fliissigkeitsproben 
auf ein bestimmbares Restvolumen, bei dem mit min- 
destens einem Sensor die Lage des FlUssigkeitsspiegels 
in einem VerdampfungsgefaB erfaBt wird, dadorch ge- 
kenna^ichnet, dass das oder die Messeigebnisse des 
oder der Sensoren so an eine Regeleinrichtung weiter- 
geldtet werden, dass nach MaBgabe des jeweiligen 
FlUssigkeitsspiegels die Veidamptiingsparameterin ge- 
genseitiger AbhUngigkeit den Ablauf des Verdamp- 
fungsvorganges steuero. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als Sensor eine optiscfae Sensoren-lbchnik 
eingesetzt. wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine oder mehrere Lichtschranken ver- 
wendet werden. 

4. Verfahren n^h Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als Sensor >Wderstandsmefitechnik eingesetzt 
wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekpnnzeich- . 
net, dass als Sensor Leit^igkeitsmeBtechnik einge- 
setzt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als Sensor Wagetechnik eingesetzt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass als Sensor, magnetisch eizeugter Induktions- ' 
^trom dient 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass der Verdampfungsverlauf niit Hilfe von Ultra- 
schallmessung gesteuCTt wird, 

9. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
het, dass Gasionisatipn-Funkenentladungstechnik ein- 
gesetzt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass zur Steuerung des Verdampfungsvotgaiigs 
Warmeleit^higkeitsmessung eingesetzt wild. 

11. Verfahren nach einent der vorhergehenden An- 
sprCiche, dadurch gekennzdchnet, dass zur Steuerung^ 
des. Verdampfungsverlaufs das VerdampfungsgefaB in 
ein temperierbares Bad eingesetzt wird. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der Verdamp- 
fungsverlauf mittels Infrarptstrahler gesteuert wird. 

13. Verfahren ibach einem der vorheigehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass der Verdamp- 

. fbngsverlauf mit Hilfie von Milffowellentechnik ge- 
steuert wird. 

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass zur Steuerung 
des Verdampfungsverlaufs das VerdampfungsgefaB mit 
einer Vakuumvoirichtung verbunden wird. 

15. Verfahren nach einem der vorheigehenden An- 
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spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass zur Steuerung 
des Verdampfiingsverlaufs ein Gas, vorzugsweise ein 
getrocknetes Gas, in das VerdampfungsgefaB eingelei- 
tet wird. 

16. Verfahren nach einem der vorheigehenden An- 5 
spruche, dadurch gekennzeichnet, dass sich das Gas 
auf einer veranderbar erhohten Temperatur befindet. 

17. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass eine Regelein- 

. richtung elektrischer oder elektronischer Art verwen- lo 
det wird. 

.18. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das \^rdamp- 
fungsgefaB wahrend des Verdampftingsverlaufs rotiert 
wird. 15 

19. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass die Steuerung 
des Verdampfungsvorganges bereits wahrend des Full- 
vorganges beginnt 

20. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 20 
spruche, dadurch gekennzeichnet, dass nach Erreichen 
des gewahlten Restvolumens im VerdampfungsgefaB 
die verbliebene Fltissigkeit sowie gegebenenfalls eine 
anschlieBend in das VerdampfungsgefaB gebrachte 
Spiilfliissigkeit aus dem VerdampfungsgefaB abgesaugt 2S 
und in einen zweiten ProbenbehMlter UberfUhrt wird, 
dass dem zweiten Ptobenbehalter soviel reines L6- 
sungsmittel zugefiihrt wird, bis ein vorbestimmbares 
Flussigkeitsvolumen . in dem zweiten Probenbehalter 
erreicht ist und dass das Erreichen des SoUvolumens 30 
im zweiten Probenbehalter mittels dner zweiten Licht- 
schranke angezeigt wird, 

21. Vorrichtmig zur DurchfOhrung des Verfahrens 
nach einem der vorhergehenden .Anspriidie 1 bis 19 
init einem VerdampfungsgefaB, iri dem sich die zu ver- 35 
dampfoide Flussigkeit befindet, deren Flussigkeits- 
spiegel mittels eines oder mehrerer Sensoren feststell- 
bar ist, dadurch gekennzeichnet, dass eine Regelein- 
richtung (100) vorgesehen ist, der die MeBergebnisse 
des oder der Sensoren (10a, b; 18a, . . . n); 19a; 22a, b; 40 
23a, b; 24; 27; 26a, b, c . . . n; 108a zugefiihrt werden, 
um den Verdampfimgsverlauf zu steuem. 

22. Vorrichtung nach Anspruch 21, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Regeleinrichtung (100) elektrischer 
oder elektronischer Art ist, 45 

23. Vorrichtung nach Anspruch 21 oder 22, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Regeleinrichtung (100) in 
Abhangigkeit von der Position einer Stellvorrichtung 
(108) steuerbar ist . 

24. Vorrichtung nach einem der Anspriicjie 21 bis 23, 50 
dadurch gekennzeichnet, dass die Stellvorrichtung 
(108) einen Positionssensor (108a) umfaBt, der in Ab- 
hangigkeit von der Lage des Russigkeitsspiegels Si- 
gnale an die Regeleinrichmng liefert. 

25. Vorrichtung nach Anspruch 23 oder 24,. dadurch. 55 
gekennzeichnet, dass als Sraisoren ein oder mehrere in 
einem Abstand ubeieinander auBerhalb des Verdamp- 
fungsge^es (3, 4) und/oder eines AuffanggefSBes 
(31) fur die verdampfle Russigkeit (Destillat) angeord- 
nete Lichtschrankeh (10a, b, 18a, b(i . . , n) vorgesehen (SO 
sind. 

26. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 24, 
dadurch gekennzeichnet^ dass als Sensor fur den Hiis- 
sigkeitsspiegel ein dektrischer Widerstand (19) im 
VerdampfungsgefaB (3, 4) und/oder im AuffanggefaB 65 
(31) fur das Destillat vorgesehen ist. 

27. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 26, 
dadurch gekennzeichiiet, dass als Sensor fiir die Lage 


des Fliissigkeitsspiegels zwei Flektroden (22a, b) im 
VerdampfungsgefaB (3, 4) und/oder im AuffanggefaB 
(31) fiir das Destillat vorgesehen sind. 

28. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 27, 
dadurch gekennzeichnet, dass zur Bestimmung des 
Russigkeitsspiegels zwei Elektroden (23a, b) im Ver- 
dampfungsgefaB (3, 4) und/oder im AuffanggefaB (31) 
fiir das Destillat vorgesehen sind, die mit einem Hoch- 
spannungsgenerator (109) verbunden sind. 

29. \^»richtuDg nach einem der Anspriiche 23 bis 28, 
dadurch gekennzeichnet, dass ais Sensoren Thermisto- 
ren eingesetzt sind, deren Warmeleitfahigkeitsignale 
eine Stelleinrichtung (108) fiir die Hiermistoren und/ 
oder die Regeleinrichtung (100) steuem. 

30. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 29, 
dadurch gekennzeichnet, dass sich das Verdampfungs- 
gefaB (3, 4) und/oder das AuffanggefaB (32) fiir das 
Destillat auf einer Waage (24) befinden und wahrend 
des Verdampfungsverlaufs kontinuierlich gewogen 
werden, wobei die MeBergebnisse zur Steuerung d«r 
Regeleinrichtung (100) dienen. 

31. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 30, 
dadurch gekennzeichnet, dass zur Bestinunung des 
Russigkeitsspiegels um das Verdampfungs- und/oder 
AuffanggefaB (3, 4. 31) Stromschleifen (26a, b, c . . . n) 
verlaufen und deren Induktionsstrome durch einen auf 
der Russigkeit schwinunenden magnetisierten Gegen- 
stand (27) erzeugt werden. 

32. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 31, 
dsdurch gekennzeichnet, dass das VerdampfungsgefaB 
in ein temperierbares Bad (2) eingesetzt isL 

33. Vorrichtung nach Anspruch 32, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Erwarmung des Bades (2) und/oder 
des VerdampfiingsgefaBes (3, 4) ein steuerbarer Infra- 
rotstrahler dient 

34. ^rrichtung nach Anspruch 32, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Erwarmung des Bades(2) und/oder 
des VerdampfungsgefaBes (3, 4) eine steuerbare Mi- 
krowelle eingesetzt ist. 

35. Vorrichtung nach Anspruch 32, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Erwarmung des Bades (2) eine steu- 
erbare Widerstandsheizung vorgesehen isL 

36. \^rrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 35, 
dadurch gekermzeichnet, dass dais VerdampfungsgefaB 
mit einer steuerbaren Vakuumvorrichtung (9) verbun-, 
den ist. 

37. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 35, 
dadurch gekennzeichnet, dass das VerdampfungsgefaB 
wShrend des Verdampfungsverlaufs mit steuerbarer 
Umdrehungszahl rotiert. 

38. Vorrichmng nach einem der Anspriiche 23 bis 35, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Rotationsachse des 
VerdampfiingsgefaBes vertikal verlauft und mit der 
Langsmittelachse des Verdampfungsge^es (3, 4) zu- 
sammenfallt. 

39. Varrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 38, 
dadurch gekennzeichnet, dass sich der Innenraum des 
VerdampfungsgefaBes (4) an seinem der FiUldfi&iung 
gegeniiberliegenden Ende in einen zylindrischen oder 
bimenformigen Fortsatz (3) verjiingt. 

40. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 39, 
dadurch gekennzeichnet, dass mindestens ein Sensor 
(10a, b) im Ansatzbereich des Fortsatzes (3) des Ver- 
dampfungsgei^es angeordnet ist. 

41. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 23 bis 40, 
dadurch gekennzeichnet, dass eine Absaugleitung (7) 
in den Fortsatz (3) des VerdampfungsgefaBes (4) 
reicht, die zu einem Sanainelge^ (13) fiihrt, aus dem 
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das aus dem Fortsatz (3) abgesaugte Konzentrat sowie 
eine gegebenenfalls in den Kolben nachtraglich einge- 
fiiUte urid ebenfalls abgesaugte SpuUosung in einen 
weiteren Probenbehalter (16) fiillbar ist, der sich zur 
FuUstandsbestimmung zwischen einer weiteren Licht- S 
schranke (17a, b) befindet 

42. Vorrichtung nach einem der Anspruche 23 bis 41, 
dadurch gekennzeichnet, dass eine erste Zuleitung (5) 
fiir die zu veidampfende Fliissigkeit (6) voigeseben ist 

43. Vorrichtung nach eiaem der Anspriiche 23 bis 42, lo 
dadurch gekennzeichnet,' dass das >%nlampfung5gefa6 
(4) mil einer zweiten 2Uileitung (8) fur das SpiUmittel 
veibindbar ist. 
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